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BescweiDuny 

^ B .rf rter Basis von Perylentetracarbonsau- 
We voriiegende Erfindung "J"^ 
rediimiden tm Kristallgltter der o-Modifikation des ™* organised Polymeren. 

Vain zu ihrer ^e.lung und ihr. V^nd^g^a^ ^ ^ ^ hohe Ucht- und 
rar den Bnsate in hochschmefcenden Kunstetmren auftretenden Temperaturen ohne 

WetSLtheiten aufweisen. sondem au* ^^JTSSSSn* thermische StabiStfit besteen. 
Veranderung des ^^1^^ " den Liang Dberwlegend verwendeten <*Mm- 

9 Die Palette an verfOgbaren «gan»chen ^™J^ g „ ^ thermische Besffindigkeit IQckenhatt. 
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(3) 



o . ,m„h»r ni e -un0enOoende-therml8Che-Stabiliffit„die^_ 
Tff--^»»^ in .denen es bei den honen 

Pigments schiieBt jedoch einen Einsatz m h °^^bustichlQ rot erteidet. aus. 
VeUehungstemperaturen einen ^^^^^L-l^^^ 

Gegenstand der Erflndung sind neue Perylen ?° n ^ meth ^ heny , im ids dar Formal (1). bastehend 
ter der rModffikafion des F t Zm") und entsprechend 2 - 30 Moiprozent 
TJL^r^^^ ^*' in 1» H * V— Oder e.ne 
Methylgruppe bedeutet 
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Verfahren zu ihrer Herstallung. indam man ein Gemisch aus 98-70 Molprozent Perylentetracarbonsaur^ 
fla^^ ^iprozent mindestens aines Perylantetracarbonsauremonoanhydnds 

30 der Formal (4) 
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40 




(4) 
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in welcher R die vorstehend genannte Bedeutung hat mil der mindestens stochiometrischen Wtenge von 
iSSS^Tm sichUannter Weise kondens.ert, sowie deren Verwendung zum Farben von 

""T^JS^ ergeben nach 0MDIm« h 

PinP einteilioe Piomerrtform nach QbHchen F.nish-Methoden beispieteweise durch Vermah ton. in hoch- 
SmS^PoSel. insbesondere in Po.yethy.en und Poiypropylen. ^farbungen. *mjA. 
d7m reSen Pigment der genannten Formal (1) sowohl den gewOnschten gelberen Farbton als auoh e.ne 
deutlich verbesserte thermische StabiBtat aufweisen. 
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D , „e.en >e^^«^^^Z^ « ^ — 

s^^^ tff ~ * die ™ der 

emndungsgemafl f^^^^^ ^^ »"* * ^ 
genannten Formel (1) (BBUR 1)_ oberelnstimmend slnd. 

Diagramme. worausfolgt. dafl auch die ^f^'JJ^^ ode r dam Gemisch von Monoanhydnden 
Fur die Mischkondensation ^JSS^SEt. so daB info.ge der praktisch q^MM 
der genannten Forme. (4) bevorzugt ^.^^SeTSponarrtangemischea der Formel (2) in der 
Umsltzung der bevorzugte Antert ^^^2 dementepre^end ebenfalis zwischen 5 und 15 
Mischphase der Komponenten der Formeln (i) 

Molprozentliegt (4) -nd bekann t Sie kSnnen be.sp.elswe.se nach den 

Die Ausgangsstofle der genannten Forme) W an 
Angaben der DE-OS 30 17 185 «™*»™ ^"V^ Weise , be^ielsweise gemaB den Angaben der DE- 

Die Mischkondensationsreakbon kann J»*J""£J ^ ^ durchgefuhrt werden , in d e m man 

PS 1 105 085 (GB-PS 897 707). DE-AS 1 094 897 oder Dfe us _ • Q gebene nfalls In Gegenwart 
S Gemisch der Reaktanden bei '^^SS^SX <*« Mineral, in einem hochs.e- 
Sfes Kondensationsbeschteunigers, w.e ^J^-^?^ Nitrobenzol. N-Methyipynolidon. Ch.no- 
inden Losungsmittel, wie beispielsweise a " ^ J^'^n umsetzL Die Reaktionsprodukte kSnnen in 

r PHenoien oder ^J^e— "* « 

Oblicber Weise durch Filtration, gegeoenen.o. 

Alkohol, wie Methanol, abgetrennt werden Pigm entforrn kann das erhaltene trockene 

Zur OberfOhrung in eine feinteihge, transparent If™ 8 ™*. » odar Ro „ mD hle, in Gegenwart 

Roh Sn-^ch Obiichen ESj^^ 

-^fefiKi^^ wassertesliche Salze. wie Nattumsulf* 

geln oder S^L^^"^^ -hlung in bekannter Weise durch wa8ngen 



0 



von Mahlhilfamitteln gemanien ws™^ > — , k6nnen wasseriosliche Salze. wie 
ge ,n oder Stahl- ^ J^^^^S^SSLSZ ln bekannter Weise durch wafingen 

Alumlnlumsulfat oder Natriumchlor.d se.^d.e nach been 
Salzauszug vomPigmerrtabgetrenm werden _ berelts bekannt. In der US-PS 3 

, Mischkristallpigmente der Perylen t e ^°"J a ~„ g r * on mindestens zwei Perylentetracarbonsau- 
554776 worden Pigments, bestehend ^ s j?'^^" ^ e liegeno en Verbindungen handelt es s.ch urn 
Sden beansprucht Bei den diesen SmWe DemgegenOber unterscheiden sich d.e 

^etrischa N^-substftuierte ^^^^P^ del geLnten Formal (4) ein definiertes 
erfindungsgemaflen Mischkristalle, be. denen d.e chemlsche Zusammensetzung. 

5 aTymSchsub^^ (Ca nadische Patentschrift 912 757) 

5 ^Lprechendes gilt auch fur die aus de ^^^Ju-Wgrnenten. Auch bei diesen Pig- 
bekanntg'wordenen fasten ^^^C^S N.N'-substituierten Peryientetracarbonsaure- 
merrten handeK es sich urn Mischungen. 

diimiden zusammengesetzt slnd. Mischkri stallpigmante aignen sich zum Bnfa*en von Ucken 

Die neuen erfindungsgemSB erhfiWtchen v " besonders vorteilhaft zum P.gmentieren von 

KunSoffen! wie Polyvinytchlorid. Polystyrol. ^^^^^ fflr die Spinnfirbung von Polypro- 
hoSmeLnden Polymeren. wie Polyethylen und Po*™^ erh P altllC hen Pery.enpigment 

gega^ber dem ^^2SSS£ Zrechender OberfOhrung in eine 

STgenannten Formel (1) bei ^^^"elzenden organischen Polymeren. insbesonder. 

• rss«— sa^sa. - — — eine 6eM hohere 

das Gewicht . n mrt 9inem G ulnier Zahlrohr-Diffraktometer der F.rma Huber 

Die Rontgenbeugungsdiagramme warden mrt einem Gin 
mit Kupfer-Koi-Strahlung angetertlgt. 
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Beispiel 1 
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Komponente der Forme! (1) und ca. 10 Molprozent der Komponente der Formel (2) (mrt R-H). was emer 

^SeVweL werden auch die nach den folgenden Beispielen emahenen Produkte zerMe.nert) 
Belsplel 2 

« « _» «... 

*".2trSSr S^Tl2?i5?S Molprraent *. Mr M W ^ ca ,0 

Molprozent der Komponente der Formel (2) (mit R = -CH 3 ). 
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Beispjej 3 



Hne Susoension von 35,3 g Perylentetracarbonsauredianhydrid. 2,0 g Peryientetraca^onsauremono^ 
(m« R = H bzw. -CH,), «. .Mr Ausb^w. «v 98.1 % Mr TW. 
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Beispiel 4 (Vergleichsbeispiel) 

e20 o perylentefracarbonsauredianhydrid werden in 210 g 3,5-Dimethylanilin in Gegenwart von 3.2 g 
w J3£t£££». 8 Stunden be, 185' C gerOhrt ^ •J^ B ^f?f J f D 

der in Beiepiel 1 beschnebenen Weis . iso.iert D. ^ £^jJ™2££Zl*~ 

bezeichneten Kristallphase dieser Verbindung Oberein. 

Bestimmung der HteebesEndlgkeit gemjjB PrOtung DIN 53772-A 

0 75 o des ru prtHungen Pigments und 500 g Polyethylen ^Hostalen GC 7260 Pulver) werden in 
^Itoran^^Entadir bei Raumtemperatur 1 Minute bei 2000 Umdrehungen pro M.nute gerroscht 

SS£l^^ b^mperatu^ von 200 - 300' C in intervaiien 

von jeweils 20* C und einer Verweildauer von 5 Minuten zu Platten versprrtzt 
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T^ebniBse (Standard* arbtief e 1/3 nach PIH 53235) 
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3 



Beiepiel Hitzebestandigkeit 



(Farbabstand 



ab 



Bunttonvinkel 
3) (DIN 6174) 



4 (Vergleioh) 



> 3O0*C 

> 300* C 
300* C 
270" C 



24,3' 
24,9* 
24,1" 
23,3' 
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Anspruche 

i m Kricrtallaitter der a-Modifikation des 

1^^^^^^^^^^"^ 

asymmetrischen Diimids der Formel (2) 
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in welcher R ein Wasserstoffatom odar eine Mathyignippe bsdeutet 

«. M nH AnsDruch 1, bestehend aus 95 - 85 Molpro- 

5 einesasymmetrischenDflmidsderFormel(2). 

„ Molprozent mindestens eines asymmetnschen Di.mios a 
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(4) 
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in welcher R die vorstehend genannte Bedeutung hat. mn dor m.ndestens stfchiomelrischen Mange 
von 3,5-Dlrnethylanilin In an slch bekannter Weise kondensiert 

4. Vtfwendung dar in Anspruch 1 genannten Pery >entetraca^ ZUm 
Farben von organischen Polymeren. 
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Claims 
1. 



35 



_ „ lnman > in the crvstal lattice of the a-modffication of N.N'-bis- 
A perylenetetracarbimide mix^rystal p 9™rrt m ™ ^ of 98 - 7 0 mole percent of the 

asymmetrical diimide of the formula (2) 
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(D 



so 



in which R denotes a hydrogen atom or a methyl group, 
asymmetrical diimide of the formula (2). 

of at least one asymmetrical diimide of the formula (2) 
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(-11- 



-(-2-)- 
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least one perylenetetracarboxylic monoanhydride of the formula (4) 
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in which R has the abovementioned denotation, with an at least stoichiometric amount of 3.5- 
dimethyianiline in a manner known per se. 

4. Use of the peryienetetmcarbimide mbc-crystai pigment mentioned in Cairn 1 for Coring organic 
55 polymers. 
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1. Pigments en cristaux mixta a base de di-imides de I'acide p^rylene-tetracarboxyiique dans le rSseau 
crfetaliin de la modification a du bis-(dim6thyl-3,5 phenylHmide de I'acide p^rylene-tetracarboxylique 
de formuie 1, pigments constitues de 98 a 70 % en moles du dWmide symetrique de formule 1 et, en 
compliment, de 2 a 30 % en moles d'au moins un di-imide asymetrique de formule 2 : 
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(1) 



(2), 
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AO 



ou R designe un atome d'hydrogene ou un radical methyle 

Pigments en -cristaux mixtes a base de dMmides de I'acide peryleneKetracarboxylique selon la 
revendication 1, pigments constitutes de 95 a 85 % en moles du di-imide symetrique de formule 1 et, 
en complement de 5 a 15 % en moles d'au moins un di-imide asymetrique de formule 2. 

Procede* pour preparer des pigments en cristaux mixtes a base de di-imides de I'acide perylene- 
tetracarboxyllque dans le n§seau cristallin de la modification a du bis-(dimethyl-3 f 5 phenyl)-imlde de 
I'acide perylene-tetracarboxyiique de formule 1, pigments constitues de 98 a 70 % en moles du di- 
imide symetrique de formule 1 et, en complement, de 2 a 30 % en moles tf au moins un dt-im.de 
asymetrique de formule 2 : 
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, (2) 
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„ raHir^i methvle DrocSde caracterise* en ce qu'on condense 
ooR des.gr* unatomedln^^^ M& de padd§ piry|ene . 

do maniere connue un ^ge de 98 * ™ * ™ d _ au moins un mono -anhydride de I'acide 
tdtracarboxylique et en complement de 2 a 30 /. en mo.es 
perylenetetracarboxylique repondant a la formule 4 : 



35 



40 



45 



50 




(4) 



55 



dans laquelle R a la signification qui lui a 



ete donnee cidessus. avec une quantite au moins egale k la 



quantite stoechiometrique de dimethyl-3,5 aniline. 

• n k *>n raistaux mixtes a base de di-imides de I'acide perylfene-tetracarboxylique 

4 - ^sasKS^/^*^^ 
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